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Die folgenden Angaben sincl den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

(§) Verfahren zur kontinuier lichen Gewinnung von(Meth)acryisaure 

@ Es wird ein Verfahren zur kontinuierlichen Gewinnung 
von (Meth)acrylsaure aus dem Reaktionsgas einer kataly- 
tischen Gasphasenoxidation mit folgenden Verfahrens- 
stufen vorgeschlagen: 

I Quenchen des Reaktionsgases durch Siedekuhlung mit 
einem hochsiedenden Losungsmittei, 

II Abtrennung der (Meth)acrylsaure aus dem gequench- 
ten Reaktionsgas durch Absorption in das hochsiedende 
Losungsmittei, 

III rektifikante Auftrennung des mit (Meth)acrylsaure bela- 
denen Losungsmittels in einen ersten Teilstrom IIIA, der 
uberwiegend <Meth)acrylsaure enthalt sowie einen zwei- 
ten Teilstrom IIIB, der uberwiegend das Losungsmittei 
enthalt, 

IV Ruckfuhrung des Stroms IliB in die Verfahrensstufe II, 

V destillative Gewinnung der (Meth)acrylsaure aus dem 
Strom IIIA, wobei alle in Verfahrensstufe V anfallenden 
flussigen Reststrome in die Verfahrensstufe I zuruckge- 

■ fiihrtwcrdon. 
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Bcschrcibunii 



|0001| Die l-r/indung bcirilVl cin Vcrfahrcn /.ur konnnu- 
icrlichcn (icwinnnno von (Mclh ).jLT\'ls:iiiro diiroh Absorjv 
lion von ( McllDacryisiiurc aus (icn Rcakiionsgascn cincr ka- > 
laiyiischcn Ciasphascnoxiilalion. Dcr BcgritV (Mcih)acrvl- 
siiurcslchl ini fokcndcn liirdic Subsian/cn Acrvisaurc uml/ 
Oder Mot hacrylsiiurc. 

|(K)02| (MeilDacryisiiure winl iiberwiegend durch kaialy- 
lische Cjasphaseno\i(iaiion gecigneler AusjiangssiolVe, ins- lO 
besondere . von Propen und/oder Acrolein iin l aile dcr 
Acrylsaure b/.w, von Isobulcn unii/ocicr McUiacrolcin ini 
I'aile dcr IVTel hacrylsiiurc, hcrgcslcHi, 
|0003| /ur Ablrcnnung dcr {Mcih)acrylsaurc aus den Rc- 
aklionsgascn dcr kaialylischcn Cjasphascnoxidaiion sind I5 
cine Rcihc von Moiilichkciicn bckannl, (iarunlcr auch die 
Ablrcnnung (iurch Absorption in cin Txisunusmiiicl. 
|(M)04| Aus Dl{-B 21 36 396 isl bekannirdic Acrylsaure 
aus den bei dor kaialylischcn Oxidation von Propen bzw. 
Acrolein crhalicncn Rcaklionsgascn durch Gcgcnsiroiuab- 20 
sorption mil cinciii Cjciiiisch aus 75 Cjc\v.-% DiphcnylctJicr 
und 25 Cjcw.-% Diphenyl ab/.ulrcnncn. Wcilcrhin isl aus 
DH-A 24 49 780 das Abkuhlcn dcs hciBcn Reakiionsgases 
durch Tcilvcrdanipfcn dcs Tx>sungsiniUcls in cinciii Direkl- 
kondcnsalor (Qucnchapparal) vor dcr (jcgenstroinabsorp- 25 
lion bckannt. Problenialisch isl hicrbci sowic bei weilercn 
Vcrlahrcnsschritten, insbesonderc bei der deslillalivcn Rei- 
nigung dcr (Mel h) acrylsaure, (icr Ant'ali von Fcsisioircn in 
den Apparaicn, dcr die Anlagenvcnugbarkcil rcdu/.icrl. (jc- 
niaB Dli-A 43 08 087 kann ini Fall dcr Acrylsaure dicser 30 
Fcsistofranicil reduzicrt wcrdcn, indcin man dcni rclaliv un- 
polaren Losungsniillelgciiiisch aus Diphenylclher und Di- 
phenyl cin polarcs Losungsniillel wic Dinictliylphihalal in 
eincr Mcngc von 0,1 bis 25 Gcw,-% zutugt; dadurch crhohi 
sich das Aufnahnicvcnnogcn dcs Losungsniillclgcniisches IS 
Rir die schinulzbildcndcn St oft e. Mit steigcnder Polaritai 
niniuii das Losungsmitiel jcdoch zunehniende Mcngen an 
Wasscr mil auf; auBerdeni luhrt dies zu crfaohlcn Losungs- 
mitiel vcriusicn iibcr das Saucrwasscr. 

10005] In Cjcgenwart von Losungsmiiteln bildei die Poly- 40 
acrylsaure ini Bereich hohcrer Tempcraturcn, wic sie bei der 
Gcwinnung von (Metii)acr>'lsaure nach deni gattungsgema- 
Ben Verfahren, insbesonderc am unierslen Sainnielboden 
dcr Absorptionskolonne, im Abtricbs- und Sumpfleii dcr 
DcsLillationskolonne sowie in den Warmctauschern auftre- 45 
len, cinen an dcr Oberflache der Apparate lest hafienden 
Schniuiz, dcr nur mil Laugen gelosi werden kann. Analyscn 
haben gczcigu dafi der Schmuiz aus eincr Mischung aus ca. 
10 bis 50 Gcw.-% Poly (met h)acryisaurc. Rest Losungsmil- 
tel. bcsiehl. 50 
100061 Die DE-A 198 38 817 betritTi ein Vcrfahren zur 
kontinuicrlichcn (jewinnung von (Mcih) acrylsaure aus den 
Rcaklionsgascn ciner kaialylischcn Gasphasenoxidation, 
das die Vcrschmuizungsanfailigkeii in sanillichen Appara- 
icn, insbesonderc den Anl'all von nur laugeloslichen Ver- 55 
schmuizungcn wcitgehend vcnneidei und somil die Anla- 
gcnvcrfugbarkeit und die Wirischafllichkcit dcs Vcrfalirens 
verbcsseri, mit folgcndcn Vcrlahrcnsschriiicn: 

(I) Oucnchcn des Rcaktionsgascs durch Sicdckiihlung d) 
mit cincin hochsicdcndcn Losungsuiiltcl, 
(IT) Ablrcnnung dcr (Meih)acrylsaure aus dcm gc- 
qucnchien Rcakiionsgas durch Absorption in das hoch- 
sicdcndc Losungsmiuel, 

(III) AuArcnnung dcs mil (Mcth)acrylsaurc beladcncn 65 
Losungsmiiicls in eincn ersten Tcilsironi (DIA), dcr 
iibcrwicgend (Mcth)acrylsaure cnlhali sowic in eincn 
zwciien Teilslrom (IIIB), dcr ubcrwicgend das Lo- 



sungsmitiel cnthah. 

(IV) (Mclh)acrylsaurcrrci Sirippen dcs Icilsiroms mii 
mil Incrlgas, 

(V) Riickfiihrung des gcrcinigicn Losungsmiiicls aus 
Teilslrom IIIB in die Absorpiionsstule 11 und 

(VI) desiillativc Gcwinnung von ( IVrcih)acrylsauro aus 
'Icilslrom IRA, wobei allc in Slufc VI anrallcnden llus- 
sigcn Rcslslromc in die Qucnchslulc I /.uruckgcluhri 
wcrdcn, 

10<M>71 In bevor/.ugier Wcisc ubcrslcigl dabci die Tcmpc- 
ralur in jeder Verrahrcnsslufe nichi 155*'(.\ bcvor/.ugt 
14()"C, bcsondcrs bcvorzugi \2irx\ 

|000K| Der Bcgrilf (lussigc Restsironie bc/eichnci allc im 
Vcrfahrcn aniallcndcn Ilussigcn Strome auBer dcm TTaupt- 
produkt Strom. 

(00091 lis wurdc gclundcn. duB bei dcr dcstillaiivcn Gc- 
winnung der (IVrcth)acrylsaure (Slule VI) Oligomcre cntsle- 
hen, die iibcr die Hussigen Rcslslromc bislang in vorgcschal- 
tcte Apparate verschlcppi wurden. Indent die Ruckluhrung 
dcr Ilussigcn Reslstrome aus der dcstillaiivcn (icwinnung 
(Slule VI) in den Ilussigen Losungsnnllclkreis vermieden 
wird, kann die Verschnmtzung der vorgcschallcicn Apparate 
weilgehcnd vcrhindcrl wcrdcn. Dcr Anlall an Oligonicren 
und somil dcr Pest si olTan fall in lien der VerfalirenssI ufe VI 
vorgcsch alt even Apparaicn ist bcini Vcrlahren der Dlt- 
A 198 38 817 gcringcr; daher konncn bislang in den Verfah- 
rcnsstufen 11 und IV not wendige Dual-Flow- b/.w. Venlilbo- 
den durch hohcr hydr<xlynaniisch belastbarc Finbauicn, bci- 
spielswcisc FuUkorper odcr Packungen, ausgclauschi wcr- 
dcn. 

(00101 In den dcr Destination (Slufc VI dcs Verfahrens 
der DE-A 198 38 817) vorgcschalieten Apparaicn bildcl die 
(McLh)acrylsaure im Losungsmiuclstrom Di(meih)acryl- 
saurc. Infolge dcs nicdrigen 'remperaiurnivcaus in samili- 
chen der Destination vorgeschalteien Apparaicn kann die im 
Losungsmi t telstrom gcbildelc Di(melii)acry Isaure nicht 
wieder zu (Met h)acry Isaure zuriickgespalten wcrdcn, mil 
der Folge von Produktvcrlusten. 

(0011 ] In dcm aus DE-A 1 98 38 8 1 7 bekannien Verfahren 
wird zwar die (Meth)acrylsaurc ini Stripper aus dcm L6- 
sungsniittcl gcstrippt, nicht jcdoch die Di(meth)acrylsaure. 
Ein Tcil des in Verfahren ssl ufe V rccyclierten und 
Di (me th)acry Isaure enlhaltenden Losungsmilielsiromcs 
wird im bekannien Verfahren dazu bcnuizt, die (Melh)acryl- 
siiure aus dem in Vcrfahrcn ssl ulc II anfallcnden Saucrwas- 
scr extrakliv zuriickzugewinncn. Dabci wird iin Gegenzug 
zur Extraklion der (Mcih)acrylsaure aus dcm Saucrwasscr in 
das Losungsmitiel die Di(meih)acry Isaure aus dcm Lo- 
sungsmitiel in das Saucrwasscr extrahiert.. Das Saucrwasscr 
enlhalt somit extrahierle Di(nicth)acrylsaurc, die zusammcn 
mit dem Sauerwasser zur Verbrennung gclangi, was eincm 
Verlust an Wertproduki in der GroBcnordnung von eiwa 
1 Gew.-% bczogen auf die Gcsanilmengc dcr hcrgestclllen 
(Meth)acryisaure cnisprichl. 

[0012] Diesc Verlustc konncn dadurch verhinden odcr rc- 
duziert werden, indcni crfindungsgcmaB Di(meih)acryl- 
saure enthailende Gasgcmische auf erhohic Temperaturen, 
insbesonderc obcrhalb von 16()*'(' crwarml werden, wobei 
die Ruckspaltung zu (Mcih)acrylsaurc siaitiindet. 
10013] Es war somil Aulgabe dcr Erfindung, ein verbes- 
series Verfahren zur Gewinnung von (Mel h)acry Isaure aus 
den Rcaklionsgascn cincr kaialylischcn Gasphasenoxidation 
zur Vertligung zu stellcn, das nichi nur die Vcrschniuizungs- 
anfaltigkeit samtlichcr Apparate in dcr Anlagc rcduzicrt, 
sondem darubcr hinaus Produkt vcrlustc durch Diacrylsaurc- 
biidung weilgehcnd vcnneidei und die Wirischafllichkcit 
des Verfahrens weiier verbesscrt. 
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|0014| Die lirfindunj; iichi aus von cincni Vcrfahrcn /ur 
koniinuicrlichcn Gcwinnung von (Mclluacryisaurc aus licni 
Rcaklionsijas eincr kalalyiischcn Cjasphascnoxidaiion mil 
folgcndcn Vcrfuhrenssi ulcn: 

5 

r Qucnchcn (ics Rcakiionsgascs (iurch Sicdckuhlun*; 
mil cincm hwhsiccicndcn T^>siingsnnlicL 
II Abircnnung dcr (Mclh)acrylsaucr aus dcm gc- 
qucncliicn Rcakiionsgas <iurch Absorpiion in das hoch- 
sicdcndc Losungsniiiicl, lo 
ni Auflrcnnung des mil (Melh)acrylsaurc bcladcncn 
Losuh^smiucls in cincn crsicn 'Ibilsirom IIIA), (icr 
iibcrwicgcnd (N4clh)acrylsaurc cnlhiill sowic cincn 
/wciicn Tcilslrom UIB), dcr iibcrwicgcnd das Losungs- 
miiicl cnlhalu 15 
rv Ruckluhrung dcs Slronis IITB) in die Vcrfahrcns- 
siufc U, 

V dcslillalivc Gcwinnung dcr (Mclh)acrylsaurc aus 
dcin S(roni IITA), wobci allc in Vcrfahrcnsslufc V an- 
failcndcn flussi^cn Rcslslronic in die Verfahrensslufc I 20 
/.urLickgcfuhn wcrdcn. 

1 0015 J Die L(>sung isi dadurch gckcnnzeichneu daB die 
Abircnnung dcr (Mclh)acrylsaure in dcr Vcrfahrcnsslufc III 
reklifikativ erfoigl. 25 
1 0016J Es wurdc gcfundcn, daB cine rckti fikali vc Auflrcn- 
nung dcs mil (Mclh)acrylsaurc bcladcncn hochsicdendcn 
Losungsinilicls bci Tcinpcralurcn. die die im Vcrfahrcn dcr 
DE-A-198 38 817 dcfinieric Maximahempcralur von 155"C 
ubcrschreilcn, durchaus moglich isl, ohnc daB dabci das SO 
Problem der Verschniutzung dcr Anlagc auflritt, wenn die 
Bcdingung cingchalicn wird, daB allc in dcr deslilialivcn 
(Gewinnuiig/Verfahrcniistufc V im Verfaliren dcr vodicgcn- 
den Erfindung) anfallcndcn flussigcn Restsu-ome in die 
Quenchslufe I zuruckgefuhrl werden, 
[00171 Darubcr hinaus wird gegeniibcr dcni aus DE- 
A 198 38 817 bekannien Vcrfahrcn dcr Konipressor fiir das 
Krcisgas, das dort als Suippgas zur Frcistrippung des Lo- 
sungsiniltclstronis von (Meth)acrylsaurc cingcsclzl wird 
(don Verfahrensslufc TV) zu ca. 30% enilasiel, da im vorlie- 40 
gcndcn Verfaliren die Strippung cntfallt. 
lOOlSJ Als hochsiedend wcrdcn vorliegend Losungsmiltel 
bezeichnel, dcrcn Siedcpunkt holier ist als der Siedepunkt 
dcs jcweils angcslrcbien Hauplprodukts (ca. 141°C fiir 
Acrylsaurc bzw. ca. 16rC fur Mcthacrylsaure, jcweils bei 45 
Noniialdruck). 

10019] Ausgangsgeinisch fur das vorliegende Verfahren 
sind die Reakiiongasc aus der kalalyiischcn Gasphasenoxi- 
dalion von (^3-Alkanen, -Alkcnen, - Alkanolen und/oder C3- 
Alkancn, -Alkcnen, -Alkanolen und/oder -Alkanalen oder 50 
Vorsujfen dnvon zu Mcthacrylsaure. D;is Verfahren wird ini 
folgenden fur Acrylsaure beschricben, es gill jcdoch analog 
auch fur die Mcthacrylsaure. 

[0020] Bcsonders vorteilhaft isl die kaialytische Gaspha- 
scnrcaktion von l^opcn und/oder Acrolein zu Acrylsaure in 55 
Lufi Oder niolckularem SaucrstotT nach bekannien Verfah- 
ren, insbesondcre wie sic in den oben genannlcn Druck- 
schrifien bcschrieben sind. Vorzugsweise wird hicrbei bei 
Tenipcraiurcn zwischen 200 und 450°(: und ggf. erhohlcm 
Druck gcarbciiei. Vorzugsweise wcrdcn als hcicrogcnc Ka- 60 
talysaioren oxidische Mchrkoniponcnien-Kalalysaiorcn auf 
dcr Basis dcr Oxide von Molybdan, Bisiiiul und Eisen in der 
1. Slufe (Oxidation von Propcn zu Acrolein) und dcr Oxide 
von Molybdan und Vanadium in dcr 2. Siufc (Oxidation von 
Acrolein zu Acr)dsaurc) cingcsclzl, 65 
10021 ] Wird Propan als Ausgangssloff verwendel, so kann 
dieses zu cincm Propen/Propan-Gemisch umgeselzl wcrdcn 
durch: kaiaiyiische Oxidchydricrung, wie z. B. in Calalysis 



Today 24 (1995), 307 313 odcr US-A-.^i 510 558 bcschrie- 
ben: durch honiogcnc Oxivlchvdricrung, wic z. B. in 1*P-A- 
0 253 409. liP-A-O 293 224, Dli-A-195 08 558 odcr liP-A- 

0 117 146 beschricben. Hci Minsnlz eincs Propcn-/Prop;in- 
(fcmischs wirkl Propan als Vcrdiinnungsgas. Ciceignclc Pro- 
pcn-/lVopan-(jcmi.schc sind auch Rat'lincriepropcn (70% 
Propcn und 30% Propan) (xicr ( Tackcr^-)ro[x*n (95% Propen 
und 5% Propan) odcr Propcn auscincr konvcniioncllcn Pnv 
pandchydricrung (99,5% Pro|xjn und 0,5% Propan). CJrund- 
siitzlich konnen Propcn'/IVopan-Gemischc aus SaucrsiolV 
und Slicksloff jedcr Zusammcnsclzung zu Acrolein und 
Acrylsaure oxidicrt wcrdcn, sowic Propen aus cincr vorge- 
schallcien Propandchydrierung ohnc vorhcrige Propan-/Pro- 
pcn-Trcnnung (20% Propcn und 80% Propan). 

[0022J Die Umsclzung von Propcn zu Acrylsaurc isl stark 
cxolhcnii. Das Rcaktionsga.s, das ncbcn den liduklcn und 
Produktcn voricilhaftcrwcisc cin incrics Vcrdiinnungsgas, 
z. B. Krcisgas (sichc unlcn), LufislicksiolT, cincn odcr mch- 
rcrc gcsatligic C\- bis (VrKohlenwasserslolVc, insbesondcre 
Mclhan und/oder Propan und/cxlcr Wasscrdampf cnihall. 
kann daher nur cincn klcincn Tell dcr Rcaklionswarrue auf- 
nchmen. Obwohl die An der vcrwendelcn Reaktoren an sich 
kciner Beschrankung unlcrliegt, wcrdcn meisi salzbadgc- 
kuhllc Rohrbundelwannctauscher verwendel, die mil dcm 
Oxidalionskalalysaior gclullt sind, da bci dicsen die bei der 
Reakiion freiwcrdcndcn Wiiniic sehr gut durch Konveklion 
und Slrahlung an die gckuhltcn Rohrwande abgefuhn wcr- 
dcn kann. 

[0023] Bei dcr kalalyiischcn Gasphasenoxidalion wird 
nichl reinc Acrylsaure, sondcm cin gasfoniiiges Gcmisch 
crhallen, das neben der Acrylsaure als Nebcnkoniponcnicn 
im wescnllichen nichl umgcselzics Acrolein und/oder Pro- 
pen, Wasscrdampf, Kohlcnmonoxid, Kolilendioxid, Slick- 
stoff, Propan, Sauerstolf, Essigsaure, Propionsaure, Formal- 
dehyd, weiterc Sauren und Aldehyde, Maleinsaure bzw. Ma- 
leinsaureanhydrid enlhallcn kann. Ublicherweise enthalt das 
Reaktionsproduklgemisch, jeweils bezogen auf das gesamlc 
Reaktionsgemisch, 1 bis .30Gew.-% Acrylsaure, 0,05 bis 

1 Gew-% Propcn und 0,01 bis 1 Gew-% Acrolein, 0,05 bis 
10Gew.-% SauersiolT, 0,05 bis 2 Gew.-% Essigsaure, 0,01 
bis 2 Gcw.-% Propionsaure, 0,05 bis 1 Gew.-% Foniialdc- 
hyd, 0,05 bis 2 Gew.-% Aldehyde, 0,01 bis 0,5 Gew.-% dcr 
Summe aus Maleinsaure und Maleinsaurcanhydrid und 20 
bis 98 Gew.-%, vorzugsweise 50 bis 98 Gew.-% incrte Ver- 
diinnungsgasc. Als incrte Verdunnungsgase sind insbeson- 
dcre gesalligle CrQ-Kohlcnwasserstofl'ie, wie 0 bis 
95 Gew.-% Mclhan und/oder Propan, daneben 1 bis 
30 Gew.-% Wasscrdampf, 0,05 bis 15 Gew,-% Kohlenoxide 
und 0 bis 95 Gew.-% Sdcksioff, jcweils bezogen auf 
irX)Gew.-% Reaklionsgas, enlhallen. 

[0024] Die Verl^ahrenssiufen zur Abircnnung dcr Acryl- 
saure aus dcm Reaktionsgemisch werden im folgenden be- 
schricben: 

Verfahrensslufc I 

[0025] Das heiBe Reaklionsgas wird durch Teilvcrdamp- 
fen des Losungsmiuels in einem Direklkondensalor odcr 
Quenchapparal, vor dcr Absorpiion abgekuhii. Hierfur cig- 
nen sich insbesondcre Vcnluriwascher, Blasensaulen oder 
Spnihkondensaloren. Dabei kondcnsieren die schwensie- 
denden Ncbenkomponenten des Reaktionsgascs in das nicht 
verdaiiipfte Losungsmiilel. AuBerdem isl die Tcilverdamp- 
fung des Losungsinilicls cin Rcinigungsschrili fiir das Lb- 
sung^miiicl. In cincr bcvorzuglcn Ausfuhrungsfonii dcr Er- 
findung wird cin Teilslrom dcs nichl vcrdampften Losungs- 
miuels, vorzugsweise 1 bis 10% des der Absorpiionsko- 
lonnc zugeflihrten Massenstroms, abgezogen und eincr Lo- 
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stin^sniiuclrcinijiun*! unicrworrcn. TTicrbci wird das Ld- 
suntisinincl lihcrdcsiillicrl und /.uriick bicibcn die schwcr- 
sicdcndcn Nebcnkoniponcnlcn. die bci Bcdarl wciicr cin- 
gcdk'kl cnisorgi, /.. H. vcrbranni. wcrdcn konncn, Dicsc 
Losungsniincldcsiiiialion dicnl dcr Vcriiioidunj: cincr/.u ho- 
hcn Kon/cniralion an Schwcrsicdcm ini Ti>sungsniincl- 
slroiH. Das ubcrdcsiillicric Tx>suniismiiic! uird vor/.ugs- 
wcisc dcm bcladcncn Losungsininclslroiu aus dcr Absorpli- 
onskolonnc /.utjcl uhn. 

Vcrrahrcnsslufc II 

|(K)26| In dcr Vcrfahrcnsslufc 11 wcrdcn die Acrylsiiurc 
und ein Tcil dcr Nebcnkoniponcnlcn aus dcni Rcakiionsgas 
durch Absorplion in cincin hochsicdcnden Tx)sungsminc! 15 
abgelrennL Vor/.ugswcisc licgl dcr wSicdepunkJ dcs hochsic- 
dcnden TvOSLingsiiiiucls wcnigsicns 2iYX\ insbcsondcrc 
5()'*C, sliirkcr bcvor/.ugl 70%"' ubcr dcm Sicdcpunkl dcr 
Acrylsiiure b/.w Mclhacrylsaure. Bcvor/.uglc T.osungsniilicl» 
wobci in vorlicgcnder Annicldung dcr BcgrilTTx)sungsmil- 20 
icl auch Lcisungsniiucigcnuschc uinfaBl, habcn Sicdcpunklc 
(bci Normaldruck) von 18() bis 4(X)**C insbcsondcrc von 
220 bis 360"C. Cjceigncic Ijosungsniitlcl sind hochsicdcndc, 
cxircni hydrophobe Losungsniitlcl, die kcinc nach auBcn 
wirkendc polarc Gruppc cnlhallcn, wie z. B. aliphatische 25 
Oder aroinatische KohlenwasscrslolTc, z. B. Mitlclolfraktio- 
ncn aus dcr Paranindesiillahon, odcr Alher iiiil spcrrigen 
Gruppcn am ()-Aloin. cxicr Cjcniischc da von, wobci dicsc n 
vorlcilhafierwcisc cin polarcs LosungsniiUcI, wic das in 
DH-A-43 08 087 olTcnbarie 1,2-Dimcihylphihalai, zugc- M) 
setzt wird. Wcitcrhin cigncn sich Eslcr dcr Bcnzocsaure und 
Phlhalsaure nut geradkctligen, 1 bis 8 Kohlensloffaronie 
enUialtendcn Alkanolcn, wic Bciizoesaurc-n-buiylcster, 
Bcnzocsaurcniethyicsicr, Bcn7X)csaurccLiiylcstcr, Phihalsau- 
rcdiineihyicslcr, Phlhalsaurcdicthyleslcr, sowic sogenannle -35 
Waniielragerole, wie Diphenyl, Diphenyleihcr und Gemi- 
sche aus Diphenyl und Diphenyletber odcr dercn Ghlordcri- 
vaic und Triarylalkane, z. B. 4-Methyl-4'-bcnzyl-diphcnyl- 
nieihan und desscn Isomcre 2-Mcthyl-2'-bcnzyl-diphenyl- 
nielhan,2-Mclhyl-4*-bcnzyl-diphcnylmelhan und4-Melhyl- 40 
2-bcnzyl-diphcnyliucthan und Cjeniische solcher Isoniere. 
f0027) Ein bcsonders bevor/.ugles L<)sungsniiucl ist ein 
Losungsmittelgemisch aus Diphenyl und Diphenyletber, be- 
vorzugt in der azeoiropen Zusaiuniensetzung, insbcsondcrc 
aus eiwa 25 Gew.-% Diphenyl (Biphenyl) und clwa 45 
75 Gew.-% Diphenylcthcr, bezogen auf 100 Gew.-% Diphe- 
nyl und Diphenyleihcr, wie z. B. das ini Handel erhallliche 
Diphyi®. Vorzugsweisc enihali dieses Losungsniitielge- 
inisch wcitcrhin cin polares Losungsmitlel wieDinielhyiph- 
thalat in eincr Mcnge von 0,1 bis 25 Gcw.-%, bezogen auf 50 
das gcsanilc lAisungsniiiielgeniisch. Dadurch reduziert sich 
die Verschniuizungsanfalligkeii der Anlagen. 
10028] Vorliegcnd bezcichnen die Begriffe Hoch- odcr 
^^chwcrsiedcr, Miilclsicdcr und Leichlsieder sowie enispre- 
chcnd adjckiivisch gebrauchie BcgritTe Verbindungen, die 55 
cinen hoheren Siedepunkl als die Acrylsiiure besiizen 
(Hochsicdcr) bzw. solchc, die in ciwa den glcichcn Sicde- 
punkt wie Acrylsiiure bcsiizcn (Mitlclsieder) bzw. solche, 
die cinen niedrigcren Siedepunki als Acrylsiiure besiizen 
(Leichlsieder). 60 
[0029] Die y\bsorpiion erfolgl in einer Gcgensironiab- 
sorpiionskolonnc, die vorzugsweisc mil Dual-Flow-Boden 
und/oder Veniilbodcn odcr mil Fullkorpcrn odcr sirukiurier- 
icn Packungen besiucki isi, und die von obcn mil Losungs- 
miiicl bcaul'schlagi wird. Das gaslonnigc Rcaklionsprodukt 65 
und gegebcncnfalls verdampAes Losungsniiuel aus dem 
Qucnchapparal wcrdcn von unien in die Kolonne cingcleitei 
und anschlieBend auf Absorpiionstcinperaiur abgekiihil. Die 



6 

Abkiihlung crlolgi voricilharicrwcisc durch Kuhikrcisc, 
d. h. crwiirmtcs T.osungsiiiiucI wird aus dcr Kolonne abgc- 
zogcn. in Wiirmciauschcm abgckuhll und wicdcr an eincr 
Stcllc obcrhalh dcr Ah/ugsslcllc dcr Kolonne zugcfiihri. 
Nach dcr AbsoqMion bclindcn sich allc Schwcrsicdcr, dcr 
groBlc Tcil dcr Acrylsiiure sowic cin Tcil dcr Leichlsieder 
im TAsungsmilicl. 

10030 1 Das vcrblcibcndc, nichi absorbicric Rcaklionsgas 
wird wciicr abgckuhll, uni den kondcnsicrbarcn Tcil dcr 
Icichisicdcndcn Nebcnkoniponcnlcn, insbcsondcrc Wasscr, 
I'ornialdchyd und lissigsiiurc, durch Kondcnsalion davon 
abzuircnncn. Dieses Kondcnsal wird iiii folgcndcn Saucr- 
wasscr gcnannu Dcr vcrblcibcndc CJasslrom bcsichi iibcr- 
wicgen<i aus StickslolT, Kohlcnoxidcn und nichl uiiigcsciz- 
ten liduklcn. Vor/ugswcisc wird dicser icilwcisc wicdcr als 
Verdunnungsgas, im tolgcndcn Kreisgas genannl, den Rcak- 
lionssiufcn /ugcruhri. Dcr LulLsiicksiolT und cin Tcil dcr 
nichl kondcnsicricn Ncbcnkoinponcnlcn wcrdcn als Abgas 
ausgcschlcusl und vor/-ugswcisc vcrbranni. 

Vcrfahrcnsslufc III 

]0031 ] In der Vcrfahrcnssl ufc III wird der Sumpfstrom aus 
der Gcgcnstromabsorptionskolonnc, der ncbcn dcm iJv 
sungsniiliel clwa 10 bis 40Gew.-% (Mclh) acrylsiiure, allc 
Kchwcrsicder sowic cinen Tcil dcr Lcichtsicder cnlhiilt, im 
oberen Bcreich eincr Rekiifikalionskolonne aufgcgcbcn, 
und in dcr Rekiifikalionskolonne bci eincr Sunipflcnipcralur 
von 165 bis 21()"C, bcvor/.ugi von 180 bis 200"C, besondcrs 
bcvorzug! von 190 bis 195"C und cnlsprechcndcn Driicken 
von 1(X) bis 500 nibar, bevor/ugl 180 bis 350 mbar und bc- 
sonders bevorzugt 250 bis 290 mbar in cinen Kopfsirom 
aufgcirennt, der uberwiegend, d. h. elwa 70 bis 95 Gcw.-% 
(Melh)acrylsaurc, alle Leichlsieder, einen Tcil dcr Schwer- 
sicder sowie Resle dcs Losungsmiucls cnlhalt und cinen 
Sumpfstrom, der uberwiegend das Losungsmitlel und ge- 
ringe Anleile, von etwa 0,1 bis 1,5 Gew.-% (Meth)acryl- 
saure cnlhalt. Dcr Kopfsirom niA) wird zur dcslillativcn 
Gewinnung der (Mclh)acrylsaurc (Vcrfahrcnsstufe V) wei- 
lergeieiteU und der Sumpfstrom DIB) wird in dcr Vcrfah- 
rcnsslufc IV in die Absorplionsslufe II zuruckgcfuhit, d. h. 
auf die Gcgensiromabsorptionskolonne in den oberen Be- 
reich aufgegeben. 

[0032] Bcziiglich dcr trennwirksamen Einbauten in die 
Rekiifikalionskolonne gibt es grundsatzlich kcinc Ein- 
schrankungen. Es konncn gleichcrmaBen Siebboden, Dual- 
Flow-Boden, Veniilbodcn. FuUkorper oder Packungen ein- 
gescizi wcrden, bevorzugi jedoch Dual-Flow-B<3dcn. 
10033] Die destilladve Gewinnung dcr (Melh)acrylsaure 
aus Teilslrom IIIA crfolgt bevorzugi in folgenden Verfah- 
rcnsschritten: 

V-I Ablrennung eines RestsU-oms (a), der ncbcn 
(Meih)acrylsaure die Leichlsieder, sowie cinen Teil der 
Miilclsieder und einen Teil dcr Schwersieder enihail, 
sowic eines Teilsiroms (b), der voilstandig oder nahezu 
voUsiiindig frci von Lcichusicdem isi und 
V-n Gewinnung der (Mclh)acrylsaure aus dem Teil- 
slrom (b). 

10034] Die Ablrennung dcr Acrylsiiure aus Strom IIIA 
(Slufe V) erfolgl destillativ, wobci grundsalzlich jede An 
von Desiillalionskolonncn verwcndci wcrden kann. Voneil- 
haficrweisc wird hierzu einc Trennblcchkolonnc mil zwei 
Kondcnsaiorcn und cincni Vcrdampfcr verwcndci. Als Ein- 
bauten eignen sich in bcsondcreni MaBc Dual-Flow-Boden. 
Die Dual-Flow-Boden soi^gen fiir die noiwendige Benelzung 
der Kolonnenwande mil siabilisicrter Fliissigkeit. Unier- 



BNSDOCID: <DE 1011 5277 Al I > 



DE lOl 

7 

slui/.i wird dicsc Iicnci/.un<i durch SprUhdiiscn, die sonsi 
nockcnc I'luchcn (/.. B, die TTauhc am Kolonncnkopf) mil 
slahilisicricr 1 'iiissijjikcii bcncl/cn. 

1 0035 1 Dcr Tcilslronj fTlA wini kondcnsicrl und liiiil'i 
durch die Kolonnc V-I abwuris. Im C»cgcn/.ug slcigl Dainpf, 
vorwiciicnd (iamplTdrmigc Acryisaurc, aus dciu Siimprnach 
ohcn und slrippi dabci die IxMchlsicdcr aus dcr l-lussi*:kciu 
so dab dcr ini Suniprankoinmcndc l lussi^kcilssiroin (b) na- 
hc/.u Iciclnsiaicrlrci isi. Bci dcrSirippung bicibcn dagcgcn 
die Miiiclsicdcr und Schwcrsicdcr tibcrwicgcnd in dcr Miis- 
sigkcil und rodu/.icrcn die Polynicrisalionsncigung dcr 
Acrylsaure wiihrend des Slrippvorgangs. 
|(K)36| Am Kopf dcr Kolonnc wird (iann nach ciner Kon- 
dcnsalion cin an Lcichlsicdcrn rcichcr Slroni (a) abgc/ogcn. 
Da (iicscr Slrom abcr noch Acrylsaure enlhall, wird dicscr 
aus dcr Dcsl.il ialionssiulc V voricilhal'icrwcisc nichl vcrwor- 
fcn, sondcm in die Qucnchsiul'c I odcr die Absorpiionsslulc 
n /.uruckgcfahrcn. 

10037] Die bcvor/ugicn Bciriebsparamcier in dcr Ab- 
iricbskolonne (Vcrfahrcnssiurc V-I) sind: 
Kopfdruck < 300 mbar, insbcsondcrc < 200 iiibar, besondcrs 
bcvor/.ugt < 150 mbar, Sumpricmpcraiur < 15{)"C, insbc- 
sondcrc < MO'^C^ besondcrs bcvoniugl < 130"C und Acryl- 
saurckonzcnlraiion iin Sunipf von 5 bis 50Gcw.-%, bcson- 
ilcrs bevorzugl 20 bis 35 Cjcw.-%. 

1 0038 1 Die Gewinnung dcr Acrylsaure aus dciii Tcilslrom 
b crl'olgl bevor/.ugl durch Auflrcnncn dcs Tcilstronis b in ci- 
ncn crslcn, Rohacrylsiiurc cnlhatlcndcn Tcilslrom, dcr gcgc- 
bcncnl'alls weilcr gcrcinigl wcrden kann, sowie cincn Tcil- 
slrom c. Die Vcrfahrcnsstufe V-II erlblgt bevorzugi dcslilla- 
liv in ciner Auflricbskolonnc. 

1 0039 1 Bevorzugt habcn die Ablricbskolonnc fur die Vcr- 
ralircnssiufc V-I und die Auftriebskoloiinc fur die Vcrfali- 
rcnsslufc V-II cincn geincinsainen Suinpf. Dcr als Eigebnis 
dcr Vcrfahrcnsstufe VI-T ini genieinsaiiien Suiiipf von Ab- 
iricbs- und Auflriebskolonne anfallende Teilstrom b wird in 
Vcrfahrcnsstufe VI-II in dcr Auftricbskolonne aufgeu-ennt. 
Dabci falll ini Kolonncnsumpf cin Teilstrom c an, der vor- 
wicgcnd das Losungsmiliel cnliiall und der, gegebcnenfalls 
nach ciner Rcinigung, insbcsondcrc durch Verdanipfung in 
cincm Quench, in die Absorpiionsstufc rezirkuliert wird. In 
dcr Auflricbskolonnc stcigt dcr vollstiindig odcr nahczu 
vollslandig von Lcichtsiedem freie Dampf nach oben, wo- 
bci die Miiiclsicdcr und Schwersieder durch den flussigen 
Rucklauf aus dcm Danipf ausgcwaschen wcrden. Am Ko- 
lonncnkopf wird der Briidcn kondensiert, cin Teil wird am 
Kopf als Produkt abgezogen, der Resi isl fliissiger Rucklauf. 
Das Produkt isl Acrylsaure, die wcitgehend frei ist von 
T.cichlsicdem, Mittclsicdcm und Schwersiedcm. Diese 
Acrylsiiurc wird Roh-Acr>'lsaure genannt. 
|0040| Die in Suifc V crhalicnc Roh-Acrylsaure cnihalt, 
jcwcils bezogcn auf die Roh-Acrylsaure, vorzugsweise 98 
"bis 99,8 Gcw.-%, insbcsondcrc 98,5 bis 99,5 Gew.-% Acryl- 
siiurc und 0,2 bis 2 Gew.-%, insbcsondcrc 0,5 bis 1 ,5 Gcw.- 
% Verunrcinigungen, wic z. Ti. Essigsaure, Aldehyde und 
Malcinsaureanhydrid. Dicsc Acrylsaure kann, sofcm die 
Anfordcrungcn an ihrc Rcinhcii nichl schr hoch sind, gege- 
bcnenfalls bcrcits zur Vcrcsicrung vcrwcndct wcrden. 
[(NMlj In ciner bcvorzugicn Ausliihrungsfonu dcr Erfin- 
dung wird das Sauenvasser. das noch Acrylsaure gclost cnl- 
haltcn kann, niit cincm kicincn Tcilslrom des naliezu Acryl- 
saurc-frcicn Losungsmiliel (aus Slufc IV) cxirakiiv behan- 
dclt. Dcr waBrigc Slrom aus dcr Sauerwasscrcxiraklion 
kann. was insbcsondcrc bci Vorhandenscin von Uniwclt- 
schuizauflagcn crfordcrlich scin kann, cingccngt wcrden, 
bcvor cr verbrannl wird. 

10042] Besondcrs bcvor/ugi wird jedoch die Vcrfahrcns- 
slufc V, d. h. die dcstillativc Gewinnung der Acrylsaure aus 
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dcm Kopfsirom aus dcr Vcrfahrcnssiufc III. in ciner Trenn- 
wand- odcr in ciner Multishaltki)lonnc, wic in dcv nichl vor- 
vcrolTcnllichicn dculschcn Paicnlanmcldung Dli- 
A 100 02 XOf) bc^^chricbcn, durchgcfiihri. 
5 10043 1 Die Hrlindung wird im folgcndcn anhand ciner 
/A:ichnung sowie anhand von Ausfuhrungsbcispiclcn niiher 
crlaulcri. 

10044 1 1 is /cigen im cinzclncn: 

|0045| Fig. 1 die schciiiaiischc Darslcllung ciner Aniagc 
10 nach dcm Sland dcr Technik und 

|0046| Fig, 2 die schcnialischc Darslcllung ciner Aniagc 
nach dcr Iidindung. 

[0047] Im folgcndcn wird /.uniichsl als Vcrglcichsbcispicl 
die Gewinnung von Acrylsaure nach dcm hcrkommlichcn 

15 Verfahrcn in ciner Aniagc cnlsprechcnd Fig, 1 beschriebcn: 
Ein Gasstrpm aus dcr Cjasphascnoxidation zu Acrylsaure 
von 29(K) Nl/h, ciner Tcnipcraiiir von 27()'*G und cincm 
Druck von 1,6 bar mil den Tlaupikomponcnlcn (jcwcils in 
(jcw.-%) 

20 Sticksloff (75), 
Saucrsloff (3), 
Acrylsiiurc (12), 
Wasscr (5), 

CO (1), CO2 (3), Rest. d. h. wcilcrc Komjx)nentcn (I) 

25 wurde in cincm Vcnturiquench 1 durch dirckicn Kontakl iiiit 
im Bereich dcs cngslcn Qucrschnitus <ics Vcnturi-Rohrcs an- 
gcbrachtcn Schlitzen cingcdiislcr Qucnchflussigkcit 
(140-1 5()"C) aus 57,4 Gcvv.-% Diphcnylclhcr, 20,7 Gew.-% 
Diphenyl, 20 Gew,-% o-Dimcihylphihalat, Rest andcre 

3^) Komponenlcn auf cine Tcmperatur von 15()°C abgckuhlt. 
AnschlicBend wurde in cincm nachgcschalteien Tropfcnab- 
schneider (Vorlagebehalter mil oben weggefuhnem Cjas- 
ruhr) der tropfenlorniig flussig gcbliebcnc Aiileil der 
Quenchflussigkeit von der aus Rcaktionsgas und verdampf- 
ter Quenchflussigkeit bestchcndcn Gasphase abgetrcnnt und 
in einem Krcislauf zum Venturiwascher ruckgcluhrt. Ein 
Teilstrom der ruckgefiihrten Quenchflussigkeit wurde dabci 
ciner Losungsniitteldestillation untcrzogcn, wobei die 
Quenchflussigkeit uberdestilliert wurde und schwersicdende 

40 Nebcnkomponenlen, die vcrbrannt wurden, zuruckblieben. 
[0048] Die einc Tcmj^eralur von ca. 15()°C aufweisendc 
(Jasphase wurde in den unicrcn Tcil einer Fiillkorperabsorp- 
tionskolonne 2 gefiihrt (3 ni hoch; Doppclnianicl aus Glas; 
Innendurchmesser 50 mm: drei FuLlkdrperzonen dcr Langen 

45 (von unten nach oben) 90 cm, 90 cin und 50 cm; die Fiill- 
korperzonen warcn von unten nach oben wie folgt themio- 
statiert: 90"C, 60"C, 20"C; die vorletzte und die lelzte Full- 
korperzone waren durch einen Kaminboden geirennt; die 
Fiillkorper waren Metaliwendcln aus Edclstahl mil einem 

50 Wcndeldurchmesser von 5 mm und ciner WendcUange von 
5 mm; unmitlclbar oberhalb der milllcrcn Fullkorperzonc 
wurde das Absorplionsmiltel zugcfuhrt und dem Cjcgen- 
sirom von 2900 g/h des gicichfalls aus 57,4 Gew.-% Diphe- 
nyielher, 20,7 Gew-% Diphenyl, 20Gew.-% o-Diniethylph- 

55 thai at und Rest aus andercn Komponenten zusammenge- 
sei:zicn, mil einer Temperaiur von 50**C aufgcgcbenen Ab- 
sorptionsmitlcls, ausgesctzt. 

(0049J Das in der Absorplionskolonne 2 die zweite Full- 
korpcr/onc nach oben vcrlassendc nicht absorbiertc Gasge- 

60 misch wurde in der driltcn Fullkorperzonc weilcr abgckiihll, 
um den kondcnsierbarcn Teil dcr-darin enlhallencn Ncben- 
komponenlen z. B. Wasscr und Essigsaure, durch Kondcn- 
saiion abzuirennen. Dieses Kondcnsat wird Sauerwasscr ge- 
nannt. Zur Erhohung dcr Trennwirkung wurde ein Tcil des 

65 Saucfwasscrs oberhalb dcr driuen Fiiilkorpcrzonc dcr Ab- 
sorpiionkolonne 2 mil ciner Tcmperatur von 20^C in die Ab- 
sorplionskolonne 2 riickgefuhrt. Die Entnahme des Sauer- 
wasscrs erfolgte unierhalb der obcrsien Fullkorperzone voin 
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(ion an <ic brae hi on Kaniinbcxicn. Das Vcrhiilinis von riick^ic- 
riihrlcn /.u abi^c/.oi;cnLM)i Saucrwasscr bclmii 2()()g/ii. Das 
cnmommcnc Saucrwasscr cnlhicll nobcn 97,5 Cicw.-',^ Was- 
scr anch noch (),S ( 'icw.-^;^ Acrx'Isatirc. i;)icsc kann bci Bc- 
darf wic in dcr Dli-A 196 (K) 955 bcschricbcn ruck^icwon- 
ncn wcrdcn. 1600 Nl/h dcs die Absoqiiionskolonnc 2 loi/,- 
lich vcriasscndcn (lassiroiiics wurdcn als Krcisgas in die 
Pr<)pcnoxi(iahon riickgcluhrl. Dcr Kcsi wurdc vcrbrannl. 
1 0050 1 Dcr Ablaul'dcr Absorpiionkolonnc 2 wurdc aul'ci- 
ncn Zwangsuinlaurcnlspannungsvcrdaniprcr 5 gcgcbcn, dcr 
bci 60 nibar und 1{)5"C bciricbcn wurdc. Dabci wur<lc cin 
mil Acryisiiurc bcladcncr Txisungsiniticlsironi von 5230 <?/h 
(Tlaupikoiiiponcnicn, jcwcils in Cjcw.-%: T.6sung.sniillcl 61, 
Acrylsaurc 30, lissigsiiurc 8118 ppiu, Malcinsaurcanhydrid 
2(K)0ppni) in cincn crslcn Tcilstroni lUA von 2160 g/h, dcr 
iibcrvvicgcnd Acrxdsaurc cnlhicll (TTaupikomponcnicn, jc- 
wcils in (jcw.-%: T.osungsniiiicl 20, Acrylsaurc 77 und 
lissigsiiurc 0,22) so wic cincn /.wciicn Icilslroni TUB von 
3070 g/h, dcr iibcrwicgcnd das Losungsiiiilici cnlhich 
(Haupikoiiiponcntcn jcwcils in C]cw.-%: LosungsniiUcl 83. 
Acrylsaurc 5 und Hssigsiiurc 636 pprn) aufgctTcnnl. 
1 0051 1 Dcr rcilslroiii U IB wurdc auf den Kopf dcr Slripp- 
kolonnc 3 aufgcgcben. Ais Slrippgas wurdc cin Lurislroiu 
von 600 Nl/h cingcsctzi. Auf den Kopl dcr Strippkolonnc 3 
wurdc dcr Tcilslroni niB aus dciii Vcrdanipfcr gegcbcn; die 25 
Slrippkoionnc 3 dicnie bier Abrcinigung dcs Tajsungsniillcls 
von Acryisiiurc (Verfahrcnsslufc TV). Das von Acrylsaurc 
gcrciniglc LosungsiniUcl wurdc aus dcni Sunipf dcr Stripp- 
kolonnc 3 abgczogcn und zuiii Kopf dcr Absorplionsko- 
lonne 2 rezirkulicrt. DcrDiacrylsaurcgchal! im Losungsinil- 
lel betrug 2,0 Gew.-%. 

[00521 Dcr ini Vcrdanipfcr 5 anfallcndc Tcilsirom lUA 
wiirdc in cinciii Warmetauschcr 6 bci 100 mbar koiidcnsieri 
und das Kondcnsal wurdc auf den 28. Bodcn dcr zwcigclcil- 
ten Rekiiiikaiionskolonne 4, und zwar deren Abtriebsteil. 
zugefuhrt. Ini Abiricbsicil der Rektifikaiionskolonnc 4 fand 
die Verfahrcnsslufc VM siall, d. h. aus dciii Teilsironi IIIA 
wurdcn mil Acrylsauredampf im Gcgenstrom die Lcichlsie- 
der ausgcstrippi, wogcgcn die Miltclsieder und Schwersic- 
dcr ubcrwiegend in dcr FlUssigkeit verblicben. Aus dcni 40 
Sunipf dcs Abtricbsicils dcr Reklirikationskolonnc 4 wurdc 
cin nahczu Icichtsiedcrfrcier Strom b (flauptkomponenien 
in Gew.-%: Losungsmitlel 28, Acrylsaurc 71, Essigsaure 
721 ppnu Malcinsaurcanhydrid 4026 ppni). Der Tcilsirom b 
wurdc dem gcincinsamen Vcrdanipfcr 7 dcs Abmcbsleils 45 
und des Auliriebsieils dcr Rcklifikalionskolonne 4 zuge- 
fuhrt, aus dem Vcrdampfer 7 wurdc ein Resistrom c abgezo- 
gen (480 g/h, Hauptkomponenten, in Gew.-%: Losungsniii- 
tel 87, Acrylsaurc 10, Malcinsaurcanhydrid 7000 ppni) und 
dem Venturiquench 1 zugefuhrt. Der die Roh-Acryisaure so 
enthahcndc Briidcnstroui aus dem Vcrdampfer 7 wurdc 
zwccks Gcwinnung dcr Acrylsaurc (Verfahrcnsslufe VI-II) 
dem Auflriebslcil der Rektitikationskolonnc4 zugefuhn und 
durch den Acrylsaurerucklauf von Mittelsiedcm und 
Schwersicdcm gereinigi. Am Kopf des Aufuiebsieils der 55 
Rektifikaiionskolonnc 4 wurdc ein Sironi von 420 g/h des 
Hauplprodukls Acrylsaurc abgezogen, der noch 1500ppm 
Essigsaure und 50 ppm Malcinsaurcanhydrid enlhielt. Der 
Briidcn aus dem Abuiebsleil dcr Rekiifikationskolonnc 4, 
dem Apparal in dcni die Verfahrchsstufe VI-I slatlfand, 60 
wurde als Rcslsirom a mil 95 Gcw.-% Acrylsaurc, 0,8 Gcw.- 
% Losungsmiiicl und 3,6 Gcw.-% Essigsaure kondcnsien 
und ebcn falls dem Venturiquench 1 zugefuhrt. 
[0053] Nach der Extraktion des Saucrwassers mil eincni 
Tcilsl roni dcs in Verfahrcnsslufc V rczirkuiicrtcm Ldsungs- 65 
mittelsLroms beirug dcr Diacrylsauregchalr des Saucrwas- 
sers, das dcr Vcrbrcnnung zugefuhrt wurde, 2,6 Gew.-%. 
I0054J Ein Ausfuhrungsbeispiel fur das erfindungsge- 
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malnc Vcrlahrcn wird im folgcndcn, in Vcrbindung mil Fij;, 
2, bcschricbcn. 

10055 1 Die Vcrfahrcnssiufcn I und 11 vvarcn gcgcntibcr 
dcni Vcrlahrcn aus dem Stand dcr Technik unvcnindcri. Ab- 
5 wcichcnd davon wurdc die Sunipfilussigkcii aus dcr Ab- 
sorplionskolonnc II auf cine Rekiiiikaiionskolonne lU in dc- 
rcn obcrcn licrcich aufgcgcbcn. in dcr in dor Verfahrcns- 
slufc III die Aullrcnnung dcs mil (Mclh)acrylsaurc bcladc- 
ncn Tx)sungsmiiicls in cincn Kopfstrom, dcr iibcrwicgcnd, 
10 d. h. 70 bis 95 CJcw.-% Acrylsaurc, allc Lcichisicdcr und ci- 
ncn Tcil dcr Schwcrsicdcr sowic Rcstc dcs Losungsiuiticls 
und cincn Sumpfstroiii. dcr den ubcrwicgcndcn 'leil dcs IJy- 
sungsmitlcl und Rcsiantciie von ciwa 0,1 bis l,5Gcw.-% 
(Mclh)acrylsaurc cnlhicll, durchgcfuhrl wurdc. Die Rcktifi- 
!5 kationskolonnc war mil 9 Dual-How- Bodcn ausgcslaltcl 
und sic wurdc bci cincr Sumpltcmpcraiur von 195"C bciric- 
bcn. Dcr llussigc Sumpfsirom iriB) cnlhicll 0,8 Gcw.-% 
Diacrylsiiurc und wurdc ini Vcrfahrcnsschritl IV in die Ab- 
sorption ssiufc 11 rczyklicn. Nach dcr lixlraklion dcs Saucr- 
was.scrs mil cincni 'rcilstroni dcs in Verfahrcnsslufc IV rczy- 
klicrtcn T-6sungsmiilclstronis bcirug dcr Diacrylsiiurcgchalt 
dcs Saucrwassers, das dcr Vcrbrcnnung zugcfiihrl wurdc, 
l,OGcw.-%. 

[0056] Der dainpfformige Kopfstrom ElIA) wurdc zur De- 
stination, Verfahrcnsslufc V, wcilcrgclcilcl, die wic ini Vcr- 
glcichsbcispicl gcstaltet und unler glcichcn ProzcBbcdin- 
gungen bciricbcn wurdc und zu eincm Produkt inil glcicher 
Qualitat vAc im Vcrglcichsbeispicl fiihrlc. 
10057] Im cdindungsgemaBcn Vcrlahrcn konnlen, soitiit 
M) durch die hohc Sumpfiempcralur ini Verfahrcn,sschritt III 
die Acrylsaurcvcrluste ubcr das Sauerwasser in Form von 
Diacrylsaurc niehr als halbieri werden. Fur das Gcsainiver- 
fahicn bedeutct das cine Erhohung dcr Produkt aus bcutc von 
0,5%. Da Acryisiiurc in Produktionsanlagen im 100.000 
Jahrcslonnen-MaBstab erzeugt wird, stellt die Erhohung dcr 
Produktausbeute uni 0,5% einen signifikantcn winschafUi- 
chen Vorteii dan 

Patenianspruche 

1. Vcrfahren zur kontinuierlichen Gcwinnung von 
(Mcth) acrylsaurc aus dem Reaktionsgas einer katalyti- 
schen Gasphascnoxidation mil folgenden Verfahrens- 
stufen: 

I Quenchen des Rcaktionsgascs durch Sicdckiih- 
lung mit eincm hochsiedenden Losungsmitlel, 
n Abircnnung der (Mcth) aery Isaucr aus dem ge- 
qucnchten Reaktionsgas durch Absorption in das 
hochsiedcndc Losungsmiltcl, 
m Auflrennung des mil (Meth)acr\'lsaurc bclade- 
nen Li^sungsmitlels in cincn ersicn 'Icilslroni 
niA), dcr uberwiegend (Melh)acrylsaure enlhah 
sowic einen zweiten Teilsirom LUB), der uberwie- 
gend das Losungsmitlel cnthalt, 

IV Riickfuhrung des Stroiiis IIIB) in die Verfah- 
rcnsslufc II, 

V destillative Gcwinnung dcr {Meth)acrylsaure 
aus dcni Strom IIIA), wobei alle in Vcrfalirens- 
stufe V anfallendcn flussigen Rcsisrromc in die 
Verfahrcnsslufc I zuruckgefiihrt wcrdcn, 

dadurch gckennzeichnct, dafi die Verfahrcnsslufc III 
rcktifikaiiv erfolgt. 

2. Vcrfahren nach Anspruch 1, dadurch gckennzeich- 
net, daB die Verfalirenssiufe IH in eincr Rekiifikations- 
kolonnc bci cincr Suinpftcmpcratur iiii Bcrcich von 
165 bis 210°C durchgefuhrt wird. 

3. Vcrfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Verfahrcnsslufe IE in einer Rckiifikaiions- 
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koionnc bci cincr SunipHcinpLTauir im Bcrcich von 
I8(.i bis 2()()"C' (lurchiiclLihri wird. 

4. Vcrlahron nach Anspruch 1, dadurch gokenn/cich- 
nci. d'A\> tiic Vorfahrcnssiurc 111 in cincr Rcklilikaiions- 
kolonnc bci cincr Suiupflcnipcralur ini Bcrcich von 5 
190 bis 195"C durchgcfuhrl wird. 

5. Vcrlahrcn nach cinciii tier Anspriichc 1 bis 4, da- 
durch iickcnn/.cichnci, (talS in Vcrlahrcnssiulc HI cine 
Rckiilikaiionskolonnc mil Oual-l'low-Bodcn cingc- 
sci/.t wird, "> 

6. Vcrfahrcn nach cincin dcr Ansprucho 1 bis 5, da- 
durch gckcnn/cichncl, daL^ die Vcrlahrcnssiulc V in ci- 
ncr Muilishall- Koionnc durchgcriihrt wird. 



TTicr/.u 2 Scilc(n) Zcichnungcn is 
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